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(57) Abstract 

The invention relates to tantalum powders poor in alkali and fluorine having a primary particle size of between 150 and 300 nm and 
a secondary particle size, defined by sintering of the primary particles, of more than 5 /tm. By sintering said tantalum powders at 1,200 °C 
for 10 minutes and forming them at 16 V, capacitors can be obtained having a specific charge of between 80,000 and 120,000 /iFV/g at a 
residual current of less than 5 nA//iFV. 



(57) Zusammenfassung 

Es werden alkali- und fluorarme Tantalpulver mit einer PrimarteilchengroBe von 150 bis 300 nm und einer durch Versinterung der 
Primarteitchen definierten SekundarteilchengrftBe von oberhalb 5 beschrieben, aus denen durch Versinterung bei 1 200 °C uber 10 min 
und Formierung bei 16 V Kondensatoren mit einer spezifischen Ladung von 80 000 bis 120 000 pFV/g bei einem Reststrom von weniger 
als 5 nA/^FV erhSltlich sind. 
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Tantalpulver, Verfahren zu seiner Herstellung, sowie daraus erhaltliche 
Sinteranoden 

Die vorliegende Erfindung faetriffl ein Tantalpulver, aus dem Tantalpulver erhaltliche 
5 gepreflte und gesinterte Anoden, sowie Verfahren zur Herstellung von Tantalpulvern. 

Metallisches Tantalpulver wird ublicherweise hergestellt durch Reduktion von 
K 2 TaF 7 mittels Natrium. Die physikalischen Eigenschaften von Tantalpulvern, wie 
z.B. die KorngroBe oder spezifische Oberflache, werden durch Zugabe von Inertsal- 
10 zen, wie KC1, NaCl, KF, NaF kontrolliert. Mit steigendem Anteil an Inertsalzen ver- 
feinert sich das resultierende Tantalpulver, d.h. es vergrofiert sich somit die resultie- 
rende Metalloberflache. Der Durchsatz an Tantal-Metall in der Reduktion nimmt 
jedoch entsprechend der zunehmenden Inertsalzkonzentration ab. 

15 Nach dem Auswaschen der Salze wird das Tantalpulver getrocknet und zur weiteren 
Reinigung einer Hochtemperaturbehandlung im Vakuum oder in Inertgasatmosphare 
unterzogen. Bei diesem Agglomerierschritt wird die spezifische Oberflache signifikant 
reduziert und der Sauerstoff-Gehalt des Pulvers deutlich erhoht. Dieser wird durch 
Temperaturbehandlungen mittels reduzierend wirkender Metalle, insbesondere Mag- 

20 nesium, wieder abgebaut. Eine weitere leichte Reduzierung der Oberflache ist die 
Folge dieser reduzierenden Agglomerierung. Zur Optimierung der elektrischen Eigen- 
schaften der aus diesen Tantalpulvern hergestellten Kondensatoren werden die 
Tantalpulver mit Phosphor- und/oder Bor-haltigen Dotierungsmitteln versetzt. 

25 Die elektrischen Eigenschaften von Tantalpulvern, wie die spezifische Ladung oder 
der Reststrom, werden an einer gepreBten, gesinterten und anschlieBend anodisch 
oxidierten, d.h. formierten Anode getestet. Die spezifische Ladung, ausgedrtickt in 
pFV/g, ist ein MaB flir die im Kondensator erzielbare Kapazitat. Sie verhalt sich 
direkt proportional zur Metalloberflache. Der Reststrom, ausgedrtickt in nA/|iFV, ist 

30 ein Indikator dafiir, wie gut ein Kondensator seine Ladung halt. 

Bei der ublicherweise technisch durchgefiihrten Natrium-Reduktion von K 2 TaF 7 in 
der Salzschmelze werden Kondensatorpulver mit spezifischen Ladungen von 18.000 
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bis 70.000 nFV/g wirtschaftlich hergestellt. Zur Erzielung der fur hochkpazitive Kon- 
densatoren erforderlichen Tantalpulver mit kleiner PrimarteilchengroBe ist es erfor- 
derlich, die Natrium-Reduktion von K 2 TaF7 in groBerer Verdunnung (Verdiinnungs- 
salze KG, KF, NaCl) durchzufuhren, die zu kleineren Agglomeraten fuhrt (Sekundar- 
5 teilchengroBe 1 bis 5 \im, bei PrimarteilchengroBen von etwa 0,3 \im). Die geringe 
Abmessung der Agglomerate macht es erforderlich, die Tantalpulver thermisch zu 
agglomerieren (Vorsintern), wobei einerseits unerwunschte Verunreinigungen entfernt 
werden und andererseits aber die spezifische Oberflache wieder reduziert wird. Die 
bisher bekannt gewordenen hochstkapazitiven Tantal-Kondensatorpulver werden in 

10 der DE 195 36 013 Al beschrieben. In den daraus hergestellten gesinterten Anoden 
werden unter Verzicht auf den sonst iiblichen thennischen Agglomerierschritt 
spezifische Ladungen bis 91.810 ^FV/g erreicht. Diese Tantalpulver weisen storende 
Verunreinigungen, wie z.B. Fluorid, in Konzentrationen >100 ppm auf Ein Teil des 
hohen Fluorid-Gehaltes wird beim Sintern der Anoden abgebaut. Die dabei freige- 

15 setzten Fluoride verursachen in den Sinterofen thermische Korrosion. So weist ein 
Tantalpulver, welches nach dem Beispiel 6 aus DE 195 36 013 Al hergestellt wurde, 
einen F-Gehalt von 460 ppm und einen Mg-Gehalt von 200 ppm auf. Ein weiterer 
Nachteil sind die hohen Reststrdme der daraus hergestellten Sinteranoden. 

20 Die Reststrdme lassen sich bekanntermaBen durch Dotierung mit Stickstoff oder 
Kombinationen von Stickstoff mit anderen Elementen wie Kohlenstoff oder Schwefel 
bei mittel- und niedrigkapazitiven Pulvern mit spezifischen Ladungen <30 000 nFV/g 
verbessern. Dies ist in den US-A 3 427 132, US-A 3 825 802, US-A 3 984 208, US- 
A 4 1 54 609 und US-A 4 544 403 beschrieben. 

25 

Dabei wird die Stickstoffdotierung zur Senkung des Sauerstoffgehalts der Pulver, 
Erhohung der Zuverlassigkeit oder Reststromverbesserung benutzt. 

In der US-A 187 598 wird dariiber hinaus ein Verfahren beschrieben, welches nach 
30 der Desoxidation zu einer Oberflachennitridierung bei Temperaturen von unter 500°C 
mit Stickstoff-Gehalten <1 000 ppm und einer Reststromverbesserung von bis zu 
30% ftihrt. Diese Methode ist jedoch ungeeignet zur Dotierung hoherer Stick- 
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stofF-Gehalte, da bei einer Temperatur oberhalb liber 500°C eine unkontrollierte Um- 
setzung des Ta-Pulvers zu Tantalnitrid erfolgt. 

In der US-A 5 448 447 wird ein Verfahren beschrieben, wobei die Nitridierung durch 
5 Stickstoffgas oder Magnesiumnitrid durchgefiihrt wird, welches aber audi die Dotie- 
rung hoherer Gehalte zulaBt. Dieses Verfahren der Nitrierung weist den Nachteil auf, 
daB mit einer luftempfindlichen Substanz, mit schwankenden StickstofF-Gehalten 
gearbeitet werden muB, und daher eine genaue Einstellung eines bestimmten Stick- 
stoffhiveaus nur schwer reproduzierbar durchgefiihrt werden kann. In der JP-A 23 1 
10 644 wird die Nitridierung mit Ammoniak bei Temperaturen von 1 100°C oflFenbart. 

All diese Verfahren beschranken sich jedoch auf Pulver mit Kapazitaten von max. 
30 000 fiFV/g und Anwendungen fur hohe Arbeitsspannungen >16V (Formierspan- 
nung >70V). Nitridierte Pulver mit Kapazitaten >30 000 nFV/g sind bisher nicht 
1 5 bekannt geworden. 

Ein Grund dafur liegt darin, dafi die beschriebenen Verfahren den Nachteil aufweisen, 
dafi durch die schwer kontrollierbare exotherme Reaktion von StickstofF- oder 
StickstofF-haltigen Gasen wie Ammoniak hohere Stickstoffgehalte als 500 ppm bei 
20 feinen, oberflachenaktiveren Ta-Pulvern (BET >1,5, Kapazitaten >30 000 ^FV/g) 
nicht homogen eingebracht werden konnen. Es kommt zu einem unkontrollierten 
Durchgehen der Reaktion, wie in der US-A 187 598 beschrieben. Dariiber hinaus 
weisen alle diese Verfahren den Nachteil auf, daB ein zusatzlicher Verfahrensschritt 
zur Nitridierung notwendig ist 

25 

Sehr feinteilige Pulver werden durch Gasphasenreduktion von TaCl5 mit WasserstofF 
gewonnen. Dabei werden nicht mehr flieBfahige im wesentlichen diskrete Pulver 
erhalten. Aufgrund der technisch schwierigen Verarbeitbarkeit haben diese Pulver kei- 
nen Eingang in die Kondensatortechnologie gefunden. 

30 

Aufgabe der Erfindung ist ein Tantal-Pulver bereitzustellen, das die genannten Nach- 
teile nicht aufweist. Eine weitere Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist die Bereit- 
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stellung eines wirtschaftlichen Verfahrens zur Herstellung von hochstkapazitiven 
Tantal-Pulvern. 

Dabei verfblgt die vorliegende Erfmdung den bereits in der DE-A 31 30 392 offenbar- 
5 ten Ansatz der schonenden reduzierenden Agglomerierung weiter, nach dem durch 
eine schonende Temperaturbehandlung unter Mitwirkung von reduzierenden Metalien 
sowohl ein Abbau der SauerstofFgehalte als auch eine Agglomerierung (Vorversin- 
terung) ohne wesentliche Primarkornvergroberung erzielt werden kann. 

10 Es wurde nun gefunden, daB durch Einsatz von Wasserstoff als chemisch wirksames 
Agens vor oder wahrend der reduzierenden Agglomerierung bereits bei niedriger 
Temperatur Agglomerate (Sinteraggregate) erzeugt werden konnen, die ausreichend 
stabil sind und frei von kritischen Verunreinigungen, wie z.B. Fluor, sind und sich 
daher fur die Kondensatorherstellung eignen. 

15 

Gegenstand der Erfindung ist demgemaB ein Verfahren zur Herstellung reiner agglo- 
merierter Tantalpulver fur Kondensatoren, mittels thermischer Agglomerierung von 
Ausgangstantalpulvern, das dadurch gekennzeichnet ist, daB die thermische Agglo- 
merierung in Gegenwart von Wasserstoff bei Temperaturen von 600 bis 1 000°C, 
20 vorzugsweise unterhalb 950°C, durchgeftihrt wird. 

Als Tantalpulver wird vorzugsweise ein durch Reduktion mit metallischem Natrium 
aus Kaliumheptafluorotantalat in einer Alkalihalogenidschmelze und anschlieBendem 
Auswaschen der Salze hergestelltes Pulver eingesetzt. Vorzugsweise erfolgt die 

25 Herstellung gemaJJ US-A 5 442 978 durch schrittweise Zufiihrung von Natrium zu 
der bei da. 1 000°C gehaltenen Salzschmelze, die Tantalpentafluorid enthalt. Das 
dabei entstehende Tantalpulver besteht aus sehr feinteiligen Primarkornern von 100 
bis 400 nm Durchmesser (ermittelt durch visuelle Auswertung von REM-Aufnahmen), 
die zu Agglomeraten von 1 bis 5 ^im Durchmesser versintert sind. Die nach BET 

30 (Quantasorb 3-Punkt) ennittelte spezifische Oberflache liegt bei 1,4 bis 3,5 m 2 /g. Zur 
vorlaufigen Charakterisierung wird ferner haufig ein TeilchengroBenwert von 0,3 bis 
0,4 urn FSSS (nach Fischer Sub Sieve Sizer) angegeben. 
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Dieses Tantalpulver enthalt noch Fluor in Mengen von oberhalb 500 ppm bis etwa 
1 000 ppm. 

5 Das Rohtantalpulver wird nun erfindungsgemaB einer chemisch aktivierten Agglome- 
rierung unter Einwirkung von Wasserstoff unterzogen. Dabei tritt eine teilweise Ver- 
sinterung des Pulvers bei gleichzeitigem Abbau der Verunreinigungsgehalte, insbe- 
sondere des Fluors ein. 

10 Der Wasserstoff kann erfindungsgemaB in Form einer Wasserstoff-haltigen Inert- 
gasatmosphare, vorzugsweise einer reinen Wasserstoffatmosphare bereitgestellt wer- 
den. ErfindungsgemaB weiter bevorzugt ist es, den Wasserstoff in Form von unter den 
Bedingungen der thermischen Agglomerierung Wasserstoff abspaltenden Sauerstoff- 
freien Verbindungen zur Verfugung zu stellen. Bevorzugt e Wasserstoff abspaltende 

15 Verbindungen sind Ammoniumsalze, insbesondere Ammoniumchlorid, und Erdalka- 
lihydride wie Calciumhydrid und Magnesiumhydrid. 

Besonders bevorzugt sind Ammoniumsalze, insbesondere Ammoniumchlorid, denn sie 
erzielen zwei giinstige Effekte zugleich, namlich zum einen Bereitstellung des sinter- 
20 aktivierenden Wasserstoffs und zum anderen die Bereitstellung des reststromver- 
bessernden Dotiermittels Stickstof£ der in das Tantalmetall eindiffiindiert und darin 
verbleibt. 

Im Falle des Einsatzes von Wasserstoff abspaltenden Verbindungen kann die Tempe- 
25 ratur bei der thermischen Behandlung vorteilhaft unterhalb 900°C liegen, besonders 
vorteilhaft im Bereich zwischen 750 und 850°C, wogegen im Falle des Einsatzes von 
Wasserstoffgas ein hoherer Temperaturbereich zwischen 900 und 950°C bevorzugt 
ist. 

30 Vorteilhaft wird die chemisch aktivierte Agglomerierung bei gleichzeitiger Anwesen- 
heit reduzierend wirkender Metallspane, insbesondere Magnesiumspane, durchge- 
fuhrt. 
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Im AnschluQ an die thermische Behandlung werden die hochreaktiven Pulver durch 
allmahlichen Luftzutritt passiviert. 

5 Vor und/oder nach der cheraisch aktivierten Agglomerierung werden vorteilhaft noch 
eine oder mehrere Behandlungen zur Phosphordotierung in an sich bekannter Weise 
durchgefiihrt. Hierzu wird das Pulver mit Phosphatl6sung versetzt und getrocknet. 
Die weitere Temperaturbehandlung kann in an sich bekannter Weise reduzierend in 
Gegenwart von Magnesiumspanen erfolgen, so daB ein Eindifiiindieren von Sauerstoff 

10 in die Pulverteilchen wahrend dieser Temperaturbehandlung verhindert wird. Erfin- 
dungsgemaB bevorzugt wird die reduzierende Temperaturbehandlung bei Tempera- 
turen nicht uber 870°C, vorzugsweise nicht ttber 850°C durchgefiihrt. 

In einer verbesserten Ausfuhrungsform wird vor der chemisch aktivierten Agglomerie- 

15 rung das rohe Tantal-Primarpulver einer NaBverdichtung unterzogen. Das geschieht 
vorteilhaft in der Weise, daB das nach dem Waschen noch feucht vorliegende 
Primarpulver auf einer Schale auf einen solchen Wassergehalt eingestellt wird, daB das 
Pulver-Wassergemisch durch Vibration in eine thixotrope Masse verwandelt wird. 
Alternativ kann auch bereits getrocknetes Primarpulver neu mit Wasser angeteigt und 

20 durch Vibration in den thixotropen Zustand versetzt werden. Der dafiir erforderliche 
Wassergehalt des Pulver-Wassergemisches liegt in der Regel bei ca. 25 Gew.-%. Das 
Material wird getrocknet und die erhaltenen kompakten Schollen aus verdichtetem 
Primarpulver werden entweder so kompakt wie sie vorliegen oder in nur grob 
zerkleinerter Form oder auch bereits auf die Endkornung des herzustellenden Tantal- 

25 Kondensatorpulvers (z.B. <400jim) gemahlen und chemisch aktiv agglomeriert. Die 
weiteren Verfahrensschritte, wie Dotienmg und reduktive Agglomerierung bei nie- 
driger Temperatur bleiben unverandert gegenuber der zuvor beschriebenen Ausfuh- 
rungsform. Diese verbesserte Ausfuhrungsform hat hauptsachlich eine Erhohung des 
Schuttgewichtes und eine Verbesserung der FlieBfahigkeit zur Folge. Die NaBver- 

30 dichtung kann auch mittels einer waBrigen Losung von Ammoniumphosphat erfolgen, 
wenn eine anfangliche Phosphordotierung beabsichtigt ist, oder einer Losung von 
Ammoniumchlorid zur StickstofFdotierung erfolgen. 
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ErfindungsgemaB werden Tantalpulver erhalten, die quBerordentlich gute Eigenschaf- 
tea in Bezug auf deren Verarbeitung zu Kondensatoren als auch in Bezug auf die 
erzielbaren elektrischen Eigenschaften der daraus herstellbaren Kondensatoren auf- 
5 weisen. 

Die FlieBfahigkeit der Pulver Hegt typischerweise zwischen 0,3 und 1 g/sec, gemessen 
beim Durchgang durch einen vibrierenden Trichter mit einem Offhungswinkel von 60° 
und einem AuslaB von 3,9 mm Durchmesser. 

10 

Der Fluorgehalt liegt unterhalb 200 ppm, vorzugsweise unterhalb 60 ppm, so daB die 
Korrosion der Apparate bei der Sinterung der Kondensatoranoden in Grenzen gehal- 
ten wird und ein negativer EinfluB auf die elektrischen Eigenschaften vermieden wird. 

15 Hinsichdich ihrer elektrischen Eigenschaften sind die erfindungsgemaBen Pulver 
dadurch gekennzeichnet, daB aus ihnen nach Verpressen bei einer PreBdichte von 
5 g/cm 3 und durch Versinterung bei 1 200°C uber 10 min und Formierung bei einer 
Spannung von 16 Volt Sinteranoden erhaltlich sind mit einer spezifischen Ladung von 
80 000 bis 120 000 ^iFV/g, vorzugsweise oberhalb 90 000, insbesondere bevorzugt 

20 oberhalb 100 000 nFV/g, bei einem Reststrom von weniger als 5 nA/^FV, bevorzugt 
weniger als 3 nA/^FV, weiter bevorzugt weniger als 1,5 nA/^FV, ganz besonders 
bevorzugt weniger als 1 nA/fiFV. Derartige Pulver werden durch die Erfindung 
erstmals zur Verfiigung gestellt. 

25 Nach vorlaufigen Ergebnissen scheint es, daB die geringsten Reststrome unterhalb 
1 nA/^FV dann erhalten werden, wenn unter Inkaufhahme von Fluorgehalten bis 
200 ppm die chemisch aktivierte Agglomeration mit Wasserstoff abspaltenden 
Stickstoff-Verbindungen durchgefuhrt wird und eine StickstofFdotierung erfolgt, so 
daB die Pulver StickstofFgehalte 2 000 bis 12 000 ppm betragen. 

30 

Hinsichtlich ihrer Struktur sind die erfindungsgemaBen Tantalpulver dadurch charak- 
terisiert, daB sie fiuor- und alkaliarm sind, eine nach FSSS bestimmte TeilchengroBe 
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von 0,35 bis 1 nm, bevorzugt 0,4 bis 0,65 jim, bei einer spezifischen Oberflache nach 
BET von 1,4 bis 3 m 2 /g aufweisen. 

Nach einer anderen Charakterisierung weisen die erfindungsgemaBen fluor- und alka- 
5 liarmen Tantalpulver eine durch visuelle Auswertung von REM-Aufhahmen 
bestimmte PrimarteilchengroBe von 100 bis 400 nm, die zu Sekundarteilchen mit einer 
mittleren GroBe von oberhalb 5 jim, ermittelt als Mastersizer D-50-Wert 
(ASTM-B-288), versintert sind. Bevorzugt liegen die SekundarteilchengroBen (D 50) 
der versinterten Primarteilchen oberhalb 7 pm, insbesondere bevorzugt zwischen 8 
10 und 13 nm. 

Dabei wurden die Pulver vor der Bestimmung der TeilchengroBe nach Mastersizer 
einer desagglomerierenden Ultraschallbehandlung uber 5 min unterzogen, um groBere 
Agglomerate mit unzureichender Sinterbindung zu trennen. 

15 

Die ohne desagglomerierende Ultraschall-Behandlung gemessenen Master- 
sizer-D-50-Werte liegen typischerweise zwischen 40 und 180 nm bzw. zwischen 40 
und 100 nm, je nachdem, ob die Pulver durch ein Sieb der Maschenweite 400ju oder 
220 n gesiebt wurden. 

20 

Die erfindungsgemaBen Tantalpulver weisen bevorzugt Phosphorgehaite von 50 bis 
1500 ppm, besonders bevorzugt bis 300 ppm, insbesondere bevorzugt 100 bis 
200 ppm auf. 

25 Weiter bevorzugte Tantalpulver weisen Stickstoffgehalte von 300 bis 15 000 ppm, 
besonders bevorzugt 1 000 bis 12 000 ppm auf. 

Der Sauerstoffgehalt der erfindungsgemaBen Pulver liegt im Bereich von 3 000 \igjm 2 
Oberflache, d.h. zwischen 3 000 und 10 000 ppm, vorzugsweise 4 000 bis 6 000 ppm. 

30 

Die Alkaligehalte sind unterhalb 50 ppm, Erdalkaligehalte unterhalb 200 ppm, vor- 
zugsweise unterhalb 100 ppm, KohlenstofF unterhalb 100 ppm. 
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Beispiele 
Beispiel 1 



5 Em Tantal-Primarpulver wurde ausgehend von einer Mischung aus 25 kg K 2 TaF 7 , 
75 kg KC1, 75 kg KF, 1 kg eines hochfeinen Tantalpulvers und 140 g Na 2 S0 4 in einer 
INCONEL-Retorte, durch inkrementweise Zugabe von Natrium bei einer Temperatur 
von ca, 900°C hergestellt, wie sie in der US-A 5 442 978 beschreiben ist. Das Tantal- 
Primarpulver wurde aus der erkalteten und zerkleinerten Reaktionsmischung durch 

10 Waschen mit schwach angesauertem Wasser isoliert, wobei abschlieBend noch eine 
reinigende Behandlung mit einer Waschlosung durchgefiihrt wurde, die FluBsaure und 
Wasserstoffperoxid enthielt. Das so erhaltene Tantal-Primarpulver wies folgende 
Parameter auf: 



15 Durchschnittliche Korngrofle mittels Fisher Sub Sieve Sizer (FSSS) 0,35 \im 

Spez. Oberflache nach BET (Quantasorb 3-Punkt) 2,42 m 2 /g 

Sauerstoff 7 230 ppm 
Fluor 720 ppm 



20 1. Schritt: chemisch aktivierte Agglomerierung 

180 g des Tantal-Primarpulvers wurden in ein mit Tantalblech ausgekleidetes Stahl- 
schifFchen eingebracht. Die Schichthohe des Tantalpulvers betrug 25 mm. Das SchifF- 
chen wurde in einem Rohr aus temperaturbestandigem Stahl untergebracht, das dann 
mit Argon gespult wurde, so daB die Atmosphare im Rohr und in den Poren des Pul- 

25 vers luftfrei war und nur noch aus dem Inertgas bestand. Dann wurde das Rohr mit 
dem beladenen Schiffchen bei weiterstrdmendem Argon in einem vorgeheizten Roh- 
renofen eingelegt und auf 950°C erhitzt. Dann wurde anstelle von Argon WasserstofF 
durch das Rohr uber das Pulver geleitet. Die Stromungsgeschwindigkeit des Wasser- 
stofFs betrug ca. 1 cm/sec, bezogen auf das leere und kalte Rohr. Nach Ablauf von 1 

30 Stunde wurde anstatt WasserstofF wieder Argon uber das Material geleitet und abge- 
kuhlt. Danach wurden kleine Eintrittsoffhungen an den Enden des Rohres geofFnet, so 
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daB uber den Zeitraum von etwa 18 Stunden allmahlich Luft eindrang und die Passi- 
vierung des Materials erfolgte. 

Die wichtigsten Daten des entfluoridierten Tantal-Primarpulvers sind: 

5 

Durchschnittliche KorngroBe mittels FSSS 
Spez. Oberflache nach BET (Quantasorb 3-Punkt) 
Sauerstoffgehalt 
Fluorgehalt 

10 

2. Schritt: Erste Dotierung rait 50 ppm Phosphor 
150g des Materials aus Schritt 1 wurden mit 7,5 ml einer Ammoniumdihydro- 
genphosphat-Losung benetzt, die 1 mg Phosphor pro ml enthielt. AnschlieBend wurde 
bei 45°C getrocknet, <220 \im gesiebt und homogen gemischt. 

15 

3. Schritt: Reduzierende Agglomerierung 

150 g des mit 50 ppm P dotierten Tantal-Primarpulvers aus Schritt 2 wurden mit 
4,95 g Magnesiumspanen (= 2-fach stochiometrische Menge) gemischt und im 
abgedeckten Tantaltiegel in einer Retorte unter Argonatmosphare fur 2 Stunden auf 
20 850°C gebracht Nach dem Abkiihlen wurde durch langsames Eindringenlassen von 
Luft die Passivierung vollzogen. 

4. Schritt: Saurelaugung 

Die Magnesiumriickstande wurden aus dem Material mit 0,6 I Saure, enthaltend 
25 8 Gew.-% H 2 S0 4 und 1,8 Gew.-% H 2 0 2 herausgelaugt. Nach 10 min Aufruhren des 
Pulvers in dieser Saure wurde es durch Dekantieren und Abnutschen mit entmine- 
ralisierten Wasser saurefrei gewaschen. 

5. Schritt: Zweite Dotierung zur Erhohung des P-Gehaltes urn 100 ppm auf 150 ppm 
30 Das noch nutschenfeuchte Material wurde mit 15 ml einer Ammoniumdihydrogen- 

phosphat-Losung mit 1 mg P/ml benetzt und bei 45°C getrocknet. Das Material 



0,44 \im 
2,3 m2/g 
11000 ppm 
120 ppm 
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wurde <220 ^m gesiebt und homogen gemischt. Es wurde als Kondensatorpulver 
getestet: Tabelle 1. 



5 Beispiel 2 (Fortsetzung von Beispiel 1) 

100 g des in Beispiel 1 erhaltenen Produktes (Probe 1) wurden einer erneuten 
reduzierenden Agglomeriening bei 850°C fur 2 Stunden mit der 2-fach stochio- 
metrischen Magnesium-Menge (= 1,86 g Magnesium auf 100 g Material) unterzogen. 
10 Die Laugung erfolgte mit 0,22 1 Saure wie im Beispiel 1. Das saurefrei gewaschene 
Material wurde bei 45°C getrocknet und danach <220 urn abgesiebt und homogen 
gemischt. Es wurde als Kondensatorpulver getestet: Tabelle 1 . 



Beispiel 3 

15 

Als Ausgangsmaterial diente wieder ein Tantal-Primarpulver, das wie in Beispiel 1 
angegeben hergestellt wurde. Die wichtigsten Daten dieses Materials sind: 

Durchschnittliche KorngroBe mittels Fisher Sub Sieve Sizer (FSSS) 0,34 \xm 

20 Spez. Oberflache nach BET (Quantasorb 3-Punkt) 2,35 m 2 /g 

SauerstofF 7230 ppm 
Fluor 740 ppm 



1. Schritt: Chemisch aktivierte Agglomeriening 
25 180 g des Tantal-Primarpulvers wurden apparativ wie im Beispiel 1 in einem Stahl- 
schiffchen im Stahlrohr bei 950°C 1 Stunde mit Wasserstoff behandelt und danach 
durch allmahlichen Luftzutritt passiviert. Die wichtigsten Daten des so erhaltenen 
Materials sind: 



3 0 Sauerstoffgehalt 
Fluorgehalt 



12000 ppm 
181 ppm 
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2. Schritt: Erste Dotierung mit 100 ppm Phosphor 

150 g des Materials aus Schritt 1 wurden mit 15 ml einer Ammoniumdihydrogen- 
phosphat-Losung benetzt, die 1 mg Phosphor pro ml enthielt. Anschlieflend wurde 
das Material bei 45°C getrocknet, <220 \im gesiebt und homogen gemischt. 

5 

3. Schritt: Reduzierende Agglomerierung 

150 g des mit 100 ppm P dotierten Tantal-Primarpulvers wurden mit 5,4 g Magne- 
siumspanen (2-fach stochiometrischer Menge) gemischt und apparativ wie im Beispiel 
1 fur 2 Stunden bei 800°C desoxidiert und danach durch langsamen Lufeutritt 
10 passiviert. 

4. Schritt: Saurelaugung 

Die Magnesiumriickstande wurden mit 0,65 1 Saure wie im Beispiel 1 beschrieben, 
herausgelaugt, und das Material wurde saurefrei gewaschen. 

15 

5. Schritt: Zweite Dotierung zur Erhohung des Phosphorgehaltes von 100 auf 
1 50 ppm 

Das nutschenfeuchte Material wurde mit 7,5 ml einer Ammoniumdihydrogenphos- 
phat-Losung mit 1 mg P/ml benetzt und bei 45°C getrocknet, <220 urn gesiebt und 
20 homogen gemischt. Fig. 1 zeigt eine REM-Aufhahme dieses Pulvers in zwei verschie- 
denen VergroBerungen. Die daraus erkennbare PrimarteilchengroBe liegt unterhalb 
300 nm. Der Mastersizer-D-50-Wert wurde zu 48 \im ermittelt. Nach 5-minutiger 
Desagglomerierung mit Ultraschall betragt dieser Wert noch 5,32 ^im. Es wurde als 
Kondensatorpulver getestet: Tabelle 2. 

25 

Beispiel 4 

Als Ausgangsmaterial diente ein Tantal-Primarpulver, das dem des in Beispiel 3 ver- 
wendeten entspricht. Dabei wurde die abschlieflende Waschung nur mit Wasserstoff- 
30 peroxid-haltigem Waschwasser durchgefiihrt. Die wichtigsten Daten dieses Primar- 
pulvers sind: 
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Durchschnittliche KomgroBe mittels Fisher Sub Sieve Sizer (FSSS) 0,35 ^im 

Spez. Oberflache nach BET (Quantasorb 3-Punkt) 2,42 m 2 /g 

SauerstofF 8000 ppm 
Fluor 186 ppm 

1 . Schritt: Erste Dotierung auf 100 ppm P 

1 kg des Tantal-Primarpulvers wurde mit 100 ml einer Ammoniumdihydrogenphos- 
phat-Losung benetzt, die 1 mg Phosphor pro ml enthielt. AnschlieBend wurde das 
Material bei 45°C getrocknet, <220 ^m gesiebt und homogen gemischt 



2. Schritt: Chemisch aktivierte Agglomeration 

Das mit 100 ppm P dotierte Tantal-Primarpulver wurde mit 24 g Magnesiumspanen 
gemischt und im abgedeckten Tantaltiegel in einer Retorte unter Argonatmosphare 2 
Stunden auf 800°C gehalten. Nach dem Abkuhlen wurde durch langsames Eindringen 
1 5 von Luft die Passivierung vollzogen. 



3. Schritt: Saurelaugung 

Die Magnesiumriickstande wurden mit 3 I Saure wie im Beispiel 1 beschrieben aus 
dem Material herausgelost, dekantiert, abgenutscht und mit entmineralisiertem Wasser 
20 saurefrei gewaschen. 

4. Schritt: Zweite Dotierung zur Erhohung des Phosphorgehaltes von 100 auf 
150 ppm. 

Das noch nutschenfeuchte Material wurde mit 50 ml einer Ammoniumdihydrogen- 
25 phosphat-Losung benetzt, so daB der P-Gehalt urn 50 ppm erhoht wurde. Es wurde 
bei 45°C getrocknet, <220 |im gesiebt und homogen gemischt. Das Material wurde 
als Kondensatorpulver getestet: Tabelle 3. 

Beispiel S 

30 

Als Ausgangsmaterial dient das fur Beispiel 1 verwendete Tantal-Primarpulver. 
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1. Schritt: Chemisch aktivierte Agglomerierung 

Es wurde ebenso verfahren wie im Beispiel 1 beschrieben. Die Zusammensetzung des 
erhaltenen Materials war ahnlich (1,2 % 0 und 151 ppm F). 

5 2. Schritt: Erste Dotierung auf 100 ppm Phosphor. 

150 g des Materials aus Schritt 1 wurden mit 15 ml Ammoniumdihydrogenphosphat- 
Losung benetzt, die 1 mg Phosphor pro ml enthielt und bei 45°C getrocknet, 
<220 \im gesiebt und homogen gemischt. 

10 3. Schritt: Reduzierende Agglomerierung 

150 g des mit 100 ppm P dotierten Materials aus Schritt 2 wurden mit 5,4 g Mg (= 2- 
fach stochiometrische Menge) gemischt und apparativ wie in Beispiel 1 desoxidiert, 
jedoch bei 900°C fur 2 Stunden. Nach dem Abkuhlen wurde langsames Eindringen 
von Luft schonend passiviert. 

15 

4. Schritt: Saurelaugung 

Die Magnesiumruckstande wurden mit 0,65 1 Saure wie im Beispiel 1 beschrieben 
herausgelost, und das Material wurde durch Dekantieren und Abnutschen mit entmi- 
neralisiertem Wasser saurefrei gewaschen. 

20 

5. Schritt: Zweite Dotierung zur Erhohung des Phosphorgehaltes von 100 auf 
150 ppm. 

Das noch nutschenfeuchte Material wurde mit 7,5 ml einer Ammoniumdihydrogen- 
phosphat-Losung mit 1 mg P/ml benetzt und bei 45°C getrocknet. Das Material 
25 wurde <220 |im gesiebt und homogen gemischt. Es wurde als Kondensatorpulver 
getestet: Tabelle 4. 
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Beispiel 6 

Es wurde ein Tantal-Primarpulver wie in Beispiel 4 eingesetzt. 

5 1. Schritt: Erste Dotierung mit 100 ppm Phosphor 

300 g des Tantal-Primarpulvers werden mit 30 ml einer Ammoniumdihydrogenphos- 
phat-Losung benetzt, die 1 mg Phosphor pro ml enthielt. AnschlieBend wurde bei 
45°C getrocknet, <220 ]xm gesiebt und homogen gemischt. 

10 2. Schritt: Chemisch aktivierte Agglomerierung 

300 g des mit 100 ppm P dotierten Primarpulvers wurden mit 6,5 g Magnesiumspanen 
gemischt und im abgedeckten Tantaltiegel in einer Retorte unter Argonatmosphare fur 
2 Stunden auf 850°C gebracht. Nach dem Abkuhlen wurde durch langsames Ein- 
dringenlassen von Luft eine Passivierung vollzogen. 

15 

3. Schritt: Saurelaugung 

Die Magnesiumriickstande wurden aus dem Material mit 0,8 1 Saure, enthaltend 
8 Gew.-% H 2 S0 4 und 1,8 % H 2 0 2 herausgelaugt. Nach 10 min Aufhihren des 
Pulvers in dieser Saure wurde es durch Dekantieren und Abnutschen mit entminerali- 
20 siertem Wasser saurefrei gewaschen. 

4. Schritt: Zweite Dotierung zur Erhohung des P-Gehaltes um 50 ppm auf 150 ppm 
Das noch nutschenfeuchte Material wurde mit 15 ml einer Ammoniumdihydrogen- 
phosphat-Losung mit 1 mg P/ml benetzt. Es wurde bei 45°C getrocknet. Das Material 

25 wurde auf <220 um gesiebt und homogen gemischt. Das Material wurde als Konden- 
satorpulver getestet: Tabelle 5. 

Beispiel 7 

30 300 g des wie in Beispiel 4, Schritt 1 dotierten Materials wurden mit der 2fachen 
stochiometrischen Menge an Magnesium (bezogen auf den SauerstofFgehait) und 1 % 
NH 4 C1 gemischt und 2 Stunden bei 850°C desoxidiert und nitridiert. 
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Die Laugung erfolgte mit 0,8 1 Saure wie im Beispiel 6. Das saurefrei gewaschene 
Material wurde bei 45°C getrocknet und danach <220 abgesiebt und homogen 
gemischt. Es wurde als Kondensatorpulver getestet: Tabelle 5. 

5 Beispiel 8 

300 g des wie in Beispiel 4, Schritt 1, dotierten Materials wurden einer chemisch 
aktivierten Agglomeration unterzogen, bei der ein noch hoherer StickstofF-Gehalt 
angestrebt wurde. Dazu wurde das Ta-Pulver mit der 2fachen stochiometrischen 
10 Menge an Magnesium und 6 % NH4CI gemischt und 2 Stunden bei 850°C tempera- 
turbehandelt. 

Die Laugung erfolgte mit 0,8 1 Saure wie im Beispiel 6. Das saurefrei gewaschene 
Material wurde bei 45°C getrocknet und danach <220 nm abgesiebt und homogen 
15 gemischt. Es wurde als Kondensatorpulver getestet: Tabelle 5. 
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Beisoiel 9 

Als Ausgangsmaterial dient ein Tantal-Primarpulver, das nach dem Rezept von Bei- 
spiel 1 durch Reduktion von K2TaF7 hergestellt worden ist, es ist auch einer Wa- 
5 schung mit einer Wachlosung unterzogen worden, die FluBsaure und Wasserstoffper- 
oxid enthielt. Eine getrocknete representative Probe des erhaltenen Primarpulvers 
wies folgende Parameter auf: 

Durchschnittliche KorngroBe mittels Fisher Sub Sieve Sizer (FSSS) 0,36 ]im 
1 0 Spez. Oberflache nach BET (Quantasorb 3-Punkt-Messung) 2, 1 9 qm/g 

Schuttgewicht 1 1 ,2 g/inch 3 

SauerstofF 0,658% 
Fluor 596 ppm 

15 1. Schritt: NaBverdichtung, Trocknung und Zerkleinerung 

240 g des noch feuchten Primarpulvers wurden auf einer Porzellanschale unter Um- 
wenden mit einem Loffel und Vibration auf einer Vibrationsplatte mit soviel Wasser 
versetzt, daB eine thixotrope Konsistenz der Masse zustande kam. Urn eine Ver- 
gleichmafligung dieser Beschaffenheit zu bewirken, wurde die Schale mit dem Mate- 

20 rial 3 min den Vibrationen ausgesetzt AnschlieBend wurde das Material auf der 
Schale, auf der es sich breitgelaufen befand, bei 45°C im Umlufttrockenschrank scho- 
nend getrocknet. Das verdichtete und getrocknete Primarpulver lag in Form schwerer, 
relativ fester grober Schollen vor. Diese wurden vorsichtig durch ein 400 nm-Sieb 
gedriickt. 

25 

2. Schritt: Chemisch aktivierte Agglomeration 

Das verdichtete und <400 \im gekornte Primarpulver wurde in einem Tantal-ausge- 
kleideten StahlschifFchen in einer Schichthohe von 25 mm in einem Rohr aus tempera- 
turbestandigem Stahl untergebracht, und wie im Beispiel 1 beschrieben, bei 950°C 1 
30 Stunde lang mit Wasserstoff entfluoridiert und mit Luft passiviert. 
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3. Schritt: Zerkleinerung 

Das so erhaltene Primarpulver wurde iiber ein 400 jim-Sieb passiert, wobei sich 
grofier gewachsene Aggregate leicht auf die Kornung <400 \im zerdriicken lieflen. 
Der SauerstofF-Gehalt betrug 1,1 %. 

5 

4. Schritt: Dotierung 

Es lagen 180 g des Materials aus Schritt 3 mit der Kornung <400 \im vor. Um diese 
auf 150 ppm Phosphor zu dotieren, wurden sie mit 27 ml einer Ammoniumdihydro- 
genphosphat-Losung benetzt, die 1 mg Phosphor pro ml enthalt. AnschlieBend wurde 
10 bei 45°C getrocknet, <400 \im gesiebt und homogen gemischt. 

5. Schritt: Reduzierende Agglomerierung 

Die 180 g des dotierten Primarpulvers wurden mit 5,94 g Magnesiumspanen (= 2fach 
stoch. Menge) gemischt und im abgedeckten Tantaltiegel in einer Retorte unter 
15 Argonatmosphare fur 2 Stunden auf 800°C gebracht. Nach dem Abkuhlen wurde 
durch langsames Eindringenlassen von Luft die Passivierung vollzogen. 

6. Schritt: Saurelaugung 

Die Magnesiumriickstande werden aus dem Material mit 0,7 1 Saure, enthaltend 8 
20 Gew.-% H 2 S0 4 und 1,8 Gew.-% H 2 0 2 herausgelaugt. Nach 10 min Aufriihren des 
Pulvers in dieser Saure wurde das Material durch Dekantieren und Abnutschen mit 
entmineralisiertem Wasser saurefrei gewaschen. Das Material wurde <400 gesiebt 
und homogen gemischt und als Kondensatorpulver getestet: Tabelle 6. 

25 Fig. 2 zeigt eine REM-Aufiiahme des Pulvers in 2 VergroBerungen. Die visuell ermit- 
telte PrimarkoragroBe liegt bei etwa 200 nm. Der D-50-Wert nach Mastersizer 
betragt 164 \im. Nach 5-minutiger Ultraschallbehandlung betragt der D-50-Wert noch 
11,3 Jim. 

30 Beispiel 10 

Als Ausgangsmaterial dient wieder ein Tantal-Primarpulver, das nach dem Rezept von 
Beispiel 1 aus K2TaF7 hergestellt worden ist. Die abschlieBende Waschung wurde 
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nur mit Wasserstoffperoxid-haltigem Wasser durchgefuhrt. Die wichtigsten Daten 
dieses Primarpulvers sind an einer getrockneten reprasentativen Probe bestimmt wor- 
den: 

5 Durchschnittliche KorngroBe mittels Fisher Sub Sieve Sizer (FSSS) 
Spez. Oberflache nach BET (Quantasorb 3-Punkt-Messung) 
Schiittgewicht 
SauerstofF 
Fluor 

10 

1. Schritt: NaBverdichtung, Trocknung und Zerkleinerung 
350 g des noch feuchten Primarpulvers wurden wie im Beispiel 9 mit weiterem Was- 
ser unter Vibration zu einer Masse mit thixotroper Konsistenz verwandelt. Nach dem 
schonenden Trocknen bei 45°C lag das Material in Form schwerer, relativ fester 
1 5 Schollen vor. Diese wurden nur manuell zu zentimetergroBen Stiicken zerbrockelt. 



0,36 \xm 
2,45 m/g 
ll,6g/inch 3 
0,794 % 
215 ppm 



2. Schritt: Chemisch aktiyierte Agglomeration 

Das verdichtete stiickige Primarpulver wurde wie im Beispiel 9 mit Wasserstoff ent- 
fluoridiert und mit Luft passiviert. 

20 

3. Schritt: Zerkleinerung 

Das aus Schritt 2 erhaltene Material wurde mit einer Labor-Schlagmuhle bei niedriger 
Drehzahl und unter Argonspulung schonend auf die >K6rnung <400 \im gemahlen. 
Der SauerstofF-Gehalt wurde zu 1,4 % bestimmt. 

25 

4. Schritt: Dotierung 

260 g des aus Schritt 3 erhaltenen Materials mit der Kornung <400 nm wurden auf 
150 ppm Phosphor dotieren, indem es mit 39 ml einer Ammoniumdihydro- 
genphosphat-Losung benetzt wurde, die 1 mg Phosphor pro ml enthalt. AnschlieBend 
30 wurde bei 45°C getrocknet, <400 ^m gesiebt und homogen gemischt. 

5. Schritt: Reduzierende Agglomerierung 
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Die 260 g dotiertes Primarpulver wurden mit 10,9 g Magnesiumspanen (= 2fach 
stoch. Menge) gemischt und ira abgedeckten Tantaltiegel in einer Retorte unter 
Argonatmosphare fur 2 Stunden auf 800°C gebracht und nach dem Erkalten 
ailmahlichen Luftzutritt passiviert. 

5 

6. Schritt: Saurelaugung 

Die Magnesiumriickstande werden aus dem Material mit 1,1 1 Saure, enthaltend 8 
Gew.-% H 2 S0 4 und 1,8 Gew.-% H 2 0 2 herausgelaugt Nach 10 min Aufriihren des 
Pulvers in dieser Saure wird das Material durch Dekantieren und Abnutschen mit 
10 entmineralisiertem Wasser saurefrei gewaschen. Das Material wird <400 \im gesiebt 
und homogen gemischt und als Kondensatorpulver getestet: Tabelle 6. 

Beispiel 11 

15 1 . Schritt: NaBverdichtung mit Dotierung, Trocknung und Zerkleinerung 

Von dem im Beispiel 10 verwendeten Primarpulver wurde nun 200 g in getrockneter 
Form eingesetzt und mit 150 ppm Phosphor dotiert, indem die Pulvermenge auf einer 
Porzellanschale nut 30 ml einer Ammoniumdihydrogenphosphat-Losung benetzt 
wurde, die 1 mg Phosphor pro ml enthalt. Dann wurde solange portionsweise weite- 

20 res Wasser unter Ruhren und Vibration zugesetzt, bis die Masse einen thixotropen 
Zustand annahm. Das Material wurde in der Schale in der es angeteigt worden war, 
bei 45°C getrocknet und die gebildeten relativ festen Schollen wurden von Hand in 
zentimetergrofie Stiicke zerbrochen. 

25 2. Schritt: Chemisch aktivierte Agglomerierung 

Das dotierte und verdichtete stuckige Primarpulver wurde wie im Beispiel 9 mit Was- 
serstoffbehandelt und mit Luft passiviert. 

3. Schritt: Zerkleinerung 
30 Das aus Schritt 2 erhaltene Material wurde wie im Beispiel 9 mit einer Labor- 
Schlagmiihle auf die Kornung <400 |im gemahlen. Das Material wies foigende Daten 
auf: 
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Schuttgewicht 

Spez. Oberflache nach BET (Quantasorb 3-Punkt-Messung) 
Sauerstoff 
Fluor 

5 

4. Schritt: Reduzierende Agglomerierung 
180 g des aus Schritt 3 erhaltenen Materials mit der Koraung <400jim wurden mit 
7,02 g Magnesiumspanen (= 2fach stoch. Menge) gemischt wie im Beispiel 6 bei 
800°C 2 Stunden lang desoxidiert und passiviert. 

10 

5. Schritt: Saurelaugung 

Die Magnesiumruckstande werden aus dem Material mit 1,1 1 Saure, enthaltend 8 
Gew.-% H2SO4 und 1,8 Gew.-% H2O2 nach der im Beispiel 6 beschriebenen Verfah- 
rensweise herausgelaugt. Danach wird das Material neutral gewaschen. Es wird <400 
15 |im gesiebt, homogen gemischt und als Kondensatorpulver getestet: Tabelle 6. 



28 g/inch 3 
2,27 m 2 /g 
1,3 % 
70 ppm 
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Patentanspriiche 



1. Alkali- und fluorarme Tantalpulver mit einer nach FSSS bestimmten Teil- 
chengroBe von 0,35 bis 1 \xm und einer spezifischen Oberflache nach BET von 

5 l,4bis3m 2 /g. 

2. Alkali- und fluorarme Tantalpulver mit einer visuell aus REM-Aufhahmen 
bestimmten PrimarteilchengroBe von 100 bis 400 nm und einer durch Versin- 
terung der Primarteilchen definierten Sekundarteilchengrofle von oberhalb 

10 5 jim bestimmt als D-50-Wert nach Mastersizer. 

3. Tantalpulver, gekennzeichnet dadurch, daB aus ihnen durch Versinterung bei 
1 200°C uber 10 min und Formierung bei 16 V Kondensatoren mit einer spe- 
zifischen Ladung von 80 000 bis 120 000 \x¥V/g bei einem Reststrom von 

1 5 weniger als 5 na/jiFV erhaltlich sind. 

4. Tantalpulver nach einem der Anspriiche 1 bis 3 mit einem Phosphorgehalt von 
50 bis 500 ppm 

20 5. Tantalpulver nach einem der Anspriiche 1 bis 4 mit einem Stickstoffgehalt von 
30 bis 15 000 ppm. 

6. Verfahren zur Herstellung von Tantalpulvern nach einem der Anspriiche 1 bis 
5 aus durch Reduktion von Kaliumheptafluorotantalat mittels Natrium in einer 
25 Inertsalzschmelze gewonnenen Rohtantalpulver mit einer PrimarteilchengroBe 

von 100 bis 400 nm, dadurch gekennzeichnet, daB das Rohtantalpulver in 
Gegenwart von Wasserstoff bei einer Temperatur von 600 bis 950°C reduzie- 
rend agglomeriert wird. 



30 7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB der Wasserstoff als 
Wasserstoffatmosphare oder in Form von Wasserstoff abspaltenden Verbin- 
dungen bereit gestellt wird. 
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8. Verfahren nach Anspruch 6 oder 7, dadurch gekennzeichnet, daB das Tantal- 
pulver ein- oder mehrstufig, insbesondere 2-stufig, mit Phosphor- oder Phos- 
phorverbindungen versetzt wird und anschlieBend bei Temperaturen von 800 

5 bis 870°C desoxidierend in Gegenwart von Magnesiumspanen behandelt wird. 

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 6 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB das 
Rohtantalpulver vor der reduzierenden Agglomeration durch Aufschlammung 
in Wasser oder einer Phosphorsalzlosung naflverdichtet und getrocknet wird. 

10 

10. Tantalanoden fur Kondensatoren hergestellt aus Tantalpulver nach einem der 
Anspriiche 1 bis 3. 



11. 



Kondensatoren enthaltend Tantalanoden nach Anspruch 10. 
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